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Esta dissertação teve como objetivo principal o estudo das propriedades 
mecânicas de liga de alumínio processada por extrusão em canal 
angular, com adição de negro de fumo e com polivinil butiral. Misturou-
se o pó de alumínio ao Negro de Fumo adicionando (1% em massa).  Já 
o outro composto foi formado por alumínio, negro de fumo (1%) e 
polivinil butiral (0,5% em massa) e ambos foram caracterizados. Na 
sequência do processo os materiais foram inseridos individualmente em 
uma matriz metálica produzida para este projeto onde sofreram 
compactação utilizando uma prensa hidráulica com um punção e uma 
matriz que deixou no formato desejado (4,7 x 4,7 x 90) mm Para 
melhorar as propriedades mecânicas do material compactado a frio, 
submeteu-se o mesmo a uma extrusão em canal angular (ECA) com 
ângulo Φ de 90°, tendo como resultado taxa de deformação severa. 
Todos os conjuntos foram submetidos ao primeiro passe com 0°; 
posteriormente o primeiro conjunto passou novamente por 0°. Na 
sequência o segundo conjunto foi rotacionado em 90°; e o terceiro 
conjunto rotacionado em 180°. Esses sucessivos passes possibilitaram à 
densificação do compósito, e modificam outras propriedades como 
resistência à compressão e dureza. Os resultados indicaram que a 
densidade aumenta com a extrusão do canal angular, que a dureza do 
material aumenta com a adição do negro de fumo, e o desgaste foi muito 
maior com a adição do NF. O material apresentou menor resistência na 
ruptura em flexão a 0°; com a adição do PVB.   
 







                                             ABSTRACT 
 
 
This dissertation had as main objective the study of the mechanical and 
processing properties of the material passed in the extrusion of the 
angular channel of aluminum, aluminum with carbon black and with 
polyvinyl butyral. These materials were powdered and were 
characterized and mixed to the added carbon black (1%wt) by mass, 
while the other compound aluminum, carbon black  (1%wt)  and 
polyvinyl butyric (0.5%wt) by mass were also characterized. Following 
the procedure the materials were individually inserted into a metal 
matrix produced for this design which was compacted using a hydraulic 
press with a punch and a matrix which left in the desired format (4.7 x 
4.7 x 90 m3). To improve the mechanical properties of the cold 
compacted material, it was subjected to an angular channel (ECA) 
extrusion with angle (Φ of 90°) resulting in a severe strain rate. All sets 
were submitted to the first pass with 0 °; Later the first set passed again 
by 0°.The second set was then rotated by 90°; and the third assembly 
rotated 180°. These successive passes allow the densification of the 
composite, and modify other properties such as compressive strength 
and hardness. The results indicated that the density increases with the 
angular channel extrusion that the hardness of the material increases 
with the addition of the carbon black and the wear was much greater 
with the addition of the NF. The material presented lower resistance in 
flexion rupture 0°; with the addition of PVB. 
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As ligas ferrosas, por apresentarem propriedades mecânicas 
superiores a muitos materiais, são indiscutivelmente as mais utilizadas. 
Porém, elas apresentam algumas limitações, como: a densidade 
relativamente alta, condutividade elétrica comparativamente baixa e 
suscetibilidade à corrosão dependendo do ambiente de uso. Desta forma, 
surge a necessidade da aplicação de outras ligas, com outro material 
básico, que apresente propriedades mais adequadas para determinada 
utilização (SHACKELFORD, 2008). 
O alumínio é um metal com características excepcionais: 
resistente à corrosão, bom condutor de calor e eletricidade, possui baixo 
ponto de fusão: (660ºC), é de fácil manuseio pois apresenta alta 
ductilidade, possibilitando a fabricação de grande variedade de formas 
de peças. Estes fatores são especialmente importantes para as indústrias 
automobilística, aeronáutica e aeroespacial (KWON, 2009). 
O alumínio apresenta densidade relativamente baixa (2,7 g/cm³ 
em comparação com a densidade do aço, que é de 7,9 g/cm³). Quando 
comparado aos outros metais normalmente utilizados para aplicações 
estruturais ele se destaca pela baixa densidade. Ainda, há interesse em 
seu uso quando reforçado com partículas duras ou fibras para melhorar o 
seu desempenho mecânico, tornando-o adequado para inúmeras 
aplicações de alto desempenho (MAQBOOLA, 2013). 
Os materiais compósitos são formados pela composição de dois 
ou mais materiais distintos. Apresentam geralmente duas fases: uma 
chamada de matriz, que é contínua e envolve a outra fase, chamada de 
fase dispersa. As propriedades dos compósitos são função das 
propriedades das fases que os compõem, das suas quantidades relativas 
e da geometria da fase dispersa. A melhoria das propriedades mecânicas 
deste composto vai depender da força de ligação na fase matriz/partícula 
(SHACKELFORD, 2008). 
Os compósitos com matriz de alumínio apresentam maior rigidez, 
dureza e boas propriedades de resistência ao desgaste quando 
comparado a alumínio puro, mantendo elevada relação resistência/peso 
(MAQBOOLA, 2013). 
Um material que é comumente utilizado como carga em materiais 
compósitos é o negro de fumo. Ele é amplamente utilizado com a 
finalidade de aumentar a resistência mecânica da matriz do compósito. 
Um processo que pode ser utilizado para obtenção de material 
sólido a partir do pó, é a extrusão em canal angular (ECA). Este 
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processo possibilita a densificação do material, devido à grande taxa de 
deformação gerada, aumentando dessa forma o contato entre matriz e 
reforço. A ECA vem sendo utilizada com sucesso na obtenção de 
materiais e compósito devido à relativa simplicidade dos equipamentos 
e à possibilidade de vários passes de deformação em um mesmo corpo 
de prova (Shaeri, 2014). 
Dessa forma, utilizou-se um compósito de alumínio com (1% em 
peso) de negro de fumo, a extrusão em canal angular (ECA), e foram 

















2.1 OBJETIVO GERAL 
 
Estudar a processabilidade, a microestrutura e as propriedades 
mecânicas de liga de alumínio com adição de negro de fumo utilizando 
extrusão em canal angular. 
 
2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 
 Avaliar o efeito da deformação plástica desenvolvida em 
canal angular em função da adição do teor de negro de fumo. 
 Estudar o efeito de dispersão do negro de fumo adicionado no 
alumínio após o processo de extrusão em canal angular sobre as 
propriedades mecânicas. 
 Estudar o efeito do negro de fumo sobre as microestruturas 















3 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
 
A revisão bibliográfica trata das características principais dos 
materiais utilizados, tipos, tempo e rotas de processamento empregadas 
na obtenção do compósito com adição do ligante e sua aplicabilidade. A 
revisão da literatura foi utilizada para analisar teoricamente as 
características do reforço estrutural na adição de negro de fumo no 
alumínio e aplicabilidades deste compósito. Nesta revisão procuraram-
se ainda referências sobre a possibilidade de incrementar a dispersão de 
um reforço utilizando a deformação plástica severa (DPS) e o, processo 
de extrusão em canal angular (ECAP).  
  
3.1 ALUMÍNIO (AL) 
 
É o segundo metal mais abundante na crosta terrestre, com 
aproximadamente 8% é encontrado em forma de argila e em grandes 
quantidades no subsolo.  Essa argila (bauxita) contém óxido de alumínio 
hidratado e para obter a alumina é preciso tirar as impurezas. Deste 
minério é produzido o alumínio (ESPÓSITO, 2006), que é um metal não 
ferroso e que necessita de um processo complexo de transformação para 
ser obtido. Esse foi um problema que persistiu durante muito tempo e os 
pesquisadores levaram quase 100 anos para solucioná-lo, o que foi 
obtido através da eletrólise. 
Os processos continuam sendo difíceis, pois implica na retirada 
das reservas de minério, na obtenção de energia elétrica em abundância, 
tecnologia e mão de obra qualificada.  
  Depois de resolver os problemas tecnológicos relacionados à 
produção do alumínio, ele se tornou o metal mais usado depois do aço. 
Atualmente, seu volume de produção é maior do que o de todos os 
outros metais não ferrosos juntos. No entanto, não é encontrado 
naturalmente em sua forma metálica devido à facilidade em reagir com 
oxigênio e formar o óxido de alumínio ou alumina (Al2O3). As 
principais propriedades do alumínio são: baixa densidade e ponto de 
fusão, elevada resistência à corrosão, ductilidade e condutividade 
térmica e elétrica (TEIXEIRA, 2015). 
Normalmente são necessárias 4,0 toneladas de bauxita para 
produção de 1,9 toneladas de alumina (processo Bayer) que após 
redução darão origem a 1,0 toneladas de alumínio metálico primário. A 
redução é realizada pelo processo Hall-Herout e demanda 
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aproximadamente 15 MWh (média brasileira) por tonelada de alumínio 
produzida (ESPÓSITO, 2006). 
O Brasil tem uma posição estratégica na produção de alumínio, 
pois detém a 3ª maior reserva mundial de bauxita e sua principal matriz 
energética é renovável e limpa (hidroeletricidade). Além disso, é um dos 
maiores recicladores de alumínio do mundo, mais que 36% do alumínio 
utilizado em transformação (refusão) são provenientes de reciclagem. O 
somatório destes fatores é a baixa emissão atmosférica da cadeia 
produtiva nacional – 4,2 ton. de CO2eq por tonelada de alumínio – 
muito abaixo da média mundial de 9,7 ton. de CO2eq por tonelada de 
alumínio, ou seja, um produto bastante atraente pela sustentabilidade 
(TEIXEIRA, 2015). 
 
3.2. NEGRO DE FUMO (NF) 
 
Negro de fumo, uma das formas mais puras do carvão é obtido a 
partir de uma combustão incompleta. Com isso obtém-se uma grande 
quantidade de carbono no negro de fumo e assim obtém-se um carbono 
amorfo e com partículas nanométricas. 
O negro de fumo pode ser dito como uma das manufaturas mais 
antigas já produzidas, pois sua descoberta remota de 3000 AC pelos 
chineses e egípcios. Porém foi no início do século XX que se descobriu 
a importância do negro de fumo como carga de reforço para os 
pneumáticos que, com a utilização deste tinham sua vida útil aumentada. 
Talvez seja esta a razão pela qual 90% da produção mundial de negro de 
fumo sejam, destinadas à indústria de pneumáticos nos dias de hoje, 
tornando-o assim um produto de suma importância para a sociedade 
(RODOLFO JR, 2002). 
 
3.2.1. Características do Negro de Fumo NF 
 
Sobre as características do negro de fumo Rodolfo JR (2002) 
descreve: 
“O negro de fumo consiste em partículas 
muito pequenas e essencialmente esféricas de 
carbono, produzidas pela combustão de gás 
natural ou óleo em meio a uma atmosfera 
com um suprimento de ar apenas limitado. 
Quando adicionado à borracha vulcanizada, 
esse material extremamente barato melhora o 
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limite de resistência à tração, a tenacidade, e 
a resistência à ruptura e à abrasão. O negro 
de fumo, por causa de suas excelentes 
propriedades, é o pigmento preto mais usado 
para plásticos opacos ou translúcidos, sendo 
também usado como um protetor contra a 
radiação ultravioleta em alguns plásticos, 
bem como em aplicações em que se quer 
certo grau de condutividade elétrica.” 
 
                                  
A borracha é utilizada em larga escala e na sua composição se 
utiliza normalmente o negro de fumo, pois este realiza uma combinação 
excepcional de propriedades desejáveis.  
A figura 1 exibe uma micrografia eletrônica de uma borracha que 
foi reforçada com negro de fumo.  
 
Figura 1 - Micrografia eletrônica mostrando as partículas esféricas de 
negro de fumo usadas como reforço no composto de face de rolamento 
de um pneu de borracha sintética. Ampliação 80.000x. 
 
 
Fonte: Cortesia da Goodyear Tire e Rubber Company. 
 
3.2.2 Aplicações do Negro de Fumo NF 
 
Tanto os elastômeros como os plásticos são frequentemente 
reforçados com vários materiais particulados. O uso de muitas borrachas 
modernas seria drasticamente restringido caso não fosse empregado o 
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reforço com materiais particulados tais como o negro de fumo. Na 
aplicação de tintas automotivas, o tamanho de partícula pode chegar a 
1nm, o que lhe confere um alto brilho. 
Das propriedades de interesse do negro de fumo para uso em 
compósitos pode-se destacar o tamanho dos grãos, pois como agregados 
primários depende do tamanho das partículas primárias que o formam.  
No caso do negro de fumo o tamanho é nanométrico, conforme 
mostrado na figura 2. Existe correlação com a área superficial 
específica, quanto menor os agregados primários, maior a área 
superficial (BRASKEM, 2002).  
 
Figura 2 - Representação gráfica do tamanho dos agregados primários e 
da estrutura do negro de fumo.              
 
Fonte: (BRASKEM, 2002, p.130). 
 
 O negro de fumo não é um material metálico, ele pode apresentar 
alta estrutura nos quais as partículas formam uma rede complexa, muito 
utilizada na metalurgia do pó. Negros de fumo de baixa estrutura são 
aqueles que, por sua vez, formam estrutura menor que se assemelha a 




3.3 COMPÓSITOS ALUMÍNIO/NEGRO DE FUMO (AL/NF) 
 
Os compósitos com matriz de alumínio têm atraído vários 
pesquisadores por suas características: baixa densidade, boa ductilidade 
e boa resistência à corrosão.  Nesse trabalho, propõe-se produzir um 
composto de Al/NF por ECA para ser aplicado em indústrias 
automobilística, aeroespaciais e de armamentos. 
Para Rutzen (2009), o enobrecimento de materiais consiste em 
melhorar suas características físico-químicas e de aparência. 
Não foi encontrado na literatura o desenvolvimento do compósito 
Al/NF. Porém há várias pesquisas com desenvolvimento com as ligas de 
alumínio. As mais comuns estão descritas na tabela 1, que também 
apresenta algumas propriedades das principais ligas de alumínio. 
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Fonte: PADILHA, 2002. 
 
Para o compósito Al/NF deve-se considerar que o ferro e o silício 
possuem baixa solubilidade no alumínio abaixo de 400°C (HATCH, 
1984). 
A solubilidade dos principais elementos de liga do alumínio é 
mostrada na tabela 2.  
 
Tabela 2 - Solubilidade dos elementos de liga no alumínio (% em peso)  
 







Si 1,65 (577 ºC) 0,05 (250 º C) 
Fe 0,052 (655 ºC) 0,001 (400 º C) 
Cu 5,65 (548 º C) 0,2 (200 º C) 
Mn 1,82 (659 º C) 0,36 (500 º C) 
Mg 14,9 (451 º C) 2,95 (150 º C) 
Zn 82,8 (382 º C) 4,4 (100 º C) 
 




3.4 MÉTODO DE INCORPORAÇÃO DE ADITIVO EM MATRIZ 
ALUMÍNIO 
 
Atualmente utiliza-se a metalurgia do pó para a fabricação de 
compósito de alumínio com nanotubo de carbono por exemplo. 
Com a dificuldade de dispersão do NF na matriz do metal há 
necessidade de uma grande força para formar um tarugo do compósito 
com diferentes tamanhos de partículas, além disso, há uma possibilidade 
de que seja um obstáculo para a dispersão uniforme do Al/NF. 
O polivinil butiral  (PVB), pode ser usado como ligante e 
desmoldante dependendo da aplicação do composto. São determinados 
pelos grupos químicos butiral, hidroxil e acetil e aplicados em tintas, 
vernizes, primers, anticorrosivos e em vidros de segurança.    
A compressibilidade dos pós é parte fundamental para a  
fabricação industrial. Se apresentar compressibilidade é possível  
produzir vários produtos com boa densidade e requer menos 
processamento após compactação que diminui o custo de produção, bem 
como reduz o ciclo de fabricação conforme o item 3.4. 
Com a aplicação do PVB ao compósito, tornar-se mais fácil a 
desmoldagem do corpo de prova na matriz e a dispersão é mais 
uniforme. A qualidade do compósito depende de uma boa prensagem, 
(normalmente a prensagem a quente é mais utilizada), e de sua baixa 
porosidade associada ao tamanho dos grãos (PÉREZ-BUSTAMANTE, 
2013). 
 
3.4.1 Metalurgia do pó 
 
O processo de metalurgia do pó inicialmente foi desenvolvido 
devido à necessidade de obtenção de peças metálicas e cerâmicas. 
Historicamente este processo foi utilizado para obtenção de tijolos, 
porcelanas e demais materiais para construção civil. Os Incas utilizaram 
a metalurgia do pó para a obtenção de joias, compostas por ouro e 
platina. Egípcios utilizavam pós-metálicos e cerâmicos a 3.000 AC e na 
Índia a 300 AC (CASAGRANDE, J. 2011; SAVI, J. R.. 2011). 
A transformação da matéria-prima em um produto pode ser feita 
em escala industrial, e nesse caso o fator determinante é o processo 
tecnológico de fabricação utilizado para a transformação da matéria-
prima no produto. A determinação do processo de fabricação é feita 
levando em consideração fatores como as características de trabalho da 
peça, o tipo de material empregado, a forma e as dimensões da matriz, o 
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número de peças produzidas o grau de precisão e de acabamento 
desejado (WITE, 1998). 
O processo de metalurgia do pó consiste em misturar o pó do 
material metálico ferroso ou não ferroso. A mistura é homogeneizada e 
então é prensada em um molde metálico, assumindo a forma da 
cavidade do molde. Esta peça prensada é retirada do molde e levada ao 
forno onde ocorre a sinterização do material (SILVA; MEI, 2006). 
Este processo é indicado para a fabricação de peças pequenas que 
requeiram grande precisão, com muitos detalhes e bom acabamento 
superficial. 
Conforme Stemmer (1987), o processo de metalurgia do pó 
permite um melhor controle do tamanho dos grãos, assim como a adição 
controlada e bem distribuída de elementos de liga, resultando numa 
estrutura muito uniforme e muito fina em toda seção. O processo 
apresenta algumas vantagens, menor tendência à formação de trincas e 
de tensões internas, tenacidade um pouco mais alta, e a estrutura não 
sofre crescimento de grão acentuado. 
Atualmente a técnica de metalurgia do pó é utilizada, pois é um 
processo versátil para fabricação de produtos por sua simplicidade, 
flexibilidade e facilidade de produção. O custo das matérias-primas em 
pó é a principal limitação do processo. 
Para a obtenção do corpo de prova maciço é utilizado o método 
de conformação mecânica como a prensagem uniaxial e posteriormente 
sinterização (SIMÕES, 2014).  
Em alguns casos são encontrados defeitos, para que isso não 
ocorra, é realizado tratamento de conformação mecânico secundário, tais 
como extrusão a quente, forjamento a quente, laminação a quente, em 
canal angular e são aplicados para consolidar ainda mais os compactos 
em produtos (TJONG, 2013). 
 
3.5 DEFORMAÇÃO PLÁSTICA SEVERA (DPS) 
 
Para os materiais metálicos, a deformação plástica severa é 
definida como um processo de conformação mecânica em que elevadas 
deformações são impostas a uma peça, usualmente a uma temperatura 
40% inferior a temperatura de fusão do material de que é composta 
(Langdon, 2010), conduzindo a uma diminuição excepcional do 
tamanho dos grãos (Valiev et al, 1999). O autor explica que três 
requisitos têm que estar reunidos para que um processo possa ser 
considerado como de deformação plástica severa. 
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– Obtenção de estruturas com nano-grãos apresentando limites de 
grão; 
– Formação uniforme de nanoestruturas no volume das peças; 
– As peças embora sujeitas à intensa deformação plástica não 
deverá apresentar danos mecânicos ou fissuras (Valiev et al, 1999). 
 
3.5.1 Extrusão angular por canais de secção idêntica 
 
A designação varia segundo o autor extrusão em canal angular 
(ECAE) (V. M. Segal, 1999), ou processamento em canal angular 
(ECAP) (Valiev, 2006). 
Este processo foi desenvolvido por V.M. Segal em Minsk, na 
Ucrânia, em 1972 (V. M. Segal, 1999). O ECAP consiste num processo 
de deformação plástica severa onde um sólido é sujeito a um esforço de 
corte ao passar pela região de intersecção de dois canais de secção 
idêntica. A passagem através dos canais não altera significativamente as 
dimensões do material.  
Resumidamente, alguns dos principais parâmetros de 
processamento do ECAP (V. M. Segal, 2004): a temperatura em que se 
realiza a deformação, a pressão aplicada, a velocidade de deformação 
imposta, a geometria do molde (forma da secção do canal, e os ângulos 
entre os canais), o coeficiente de encruamento do material, o atrito entre 
o molde e a peça, o número de passagens e a rota (via) escolhida, 
conforme mostrado na figura 4. Somente estes dois últimos parâmetros 
serão brevemente abordados, bem como a distribuição heterogênea da 
deformação. 
 
3.5.2 Ângulos e o número de passagens 
 
Estes dois parâmetros determinam a extensão nominal de 









Tabela 3 - Taxa de deformação aplicada, em função do número de 




N Ѱ = 20º
Ф = 90º
 
N Ѱ = 30º
Ф = 112.5º
 
N Ѱ = 13º
Ф = 135º
 
N Ѱ = 10º
Ф = 157.5º
 
~1 1 1.05 2 1.42 3 1.40 6 1.37 
~3 2 2.11 3 2.13 5 2.34 9 2.05 
~4 4 4.22 6 4.27 9 4.21 19 4.33 
~5 5  7 4.98 11 5.14 11 4.78 
Fonte: K. Nakashima, (1998). 
 
Em que N, representa o número de passagens e Φ o ângulo de 
intersecção entre os canais e Ψ o ângulo de curvatura da parte inferior 
dos canais, ambos em radianos, conforme figura 3. 
 
Figura 3 − Alguns parâmetros do ECAP: Ângulo Φ de intersecção entre 
os canais e Ψ o ângulo de curvatura da parte inferior dos canais. Estão 
assinalados a região de deformação plástica e o volume da peça antes e 




Fonte: K. Nakashima, (1998). 
Outro parâmetro comum é a temperatura e Ci et al. (2006) 
sugerem que a reação entre Al e NTC’s pode ocorrer entre as 
temperaturas de 450 e 950ºC. No entanto, o alumínio metálico não entra 
em reação com todo carbono presente no nanotubo, isto porque o plano 
basal do grafite (parede do nanotubo) é inerte ao alumínio mesmo em 
temperaturas elevadas.  
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3.5.3 Rota condicionada pela secção do canal 
 
A rota é entendida como a rotação dada à peça entre cada 
passagem. Existem quatro vias básicas de processamento por ECAP e 
cada uma delas introduz diferentes planos de escorregamento ao 
material processado (figura 4) que geram significativas diferenças em 
termos da microestrutura final da peça. A rota é condicionada pela 
secção transversal do canal e, portanto pela forma da peça a deformar 
(ambas estão intimamente ligadas). No caso da referida secção não ser 
quadrangular, mas retangular a peça apenas pode ser rodada de 180º, 
figura 4, razão pela qual é acrescentado o subíndice z na via básica Bc. 
 
Figura 4 - As quatro vias básicas de rotação (0º, 90º, 180º) em torno do 
eixo longitudinal da peça; b) Rota C: Plano de escorregamento na 1.ª e 
depois na 2.ª passagem; c) Peça de secção quadrangular com um 




Fonte: K. Nakashima, (1998). 
 
Rota BA Rota A 
Rota C Rota BC 
2ª Pressão 1ª Pressão 
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3.6. PROPRIEDADES MECÂNICAS 
 
A distribuição heterogênea da deformação utiliza vários modelos 
matemáticos para estimar a forma e a extensão da região de deformação 
plástica (zona de deformação plástica, PDZ), a distribuição e o formato 
do ângulo Ψ do molde influenciam no processo, dependendo da taxa de 
deformação introduzida durante o mesamo, através da ECAP.  
Os modelos mais comuns e mais utilizados desprezam o efeito do 
atrito dos canais do molde e consideram que o material tem um 
comportamento rígido-plástico com encruamento linear. Esses modelos 
diferem apenas quanto à forma da região de deformação plástica, isso 
significa quanto maior o ângulo menor a força atrito conforme a figura 
5.   
 
Figura 5- Quatro modelos para a região de deformação plástica. 
 
 
Fonte: Stoica et al (2005). 
 
Há a acrescentar que os modelos em questão diferem entre si na 
forma como é abordada a questão se a rotação de um corpo rígido se 
efetua num plano de escorregamento (modelo SP-PDZ) ou numa região 
(os restantes). 
As imagens mostradas na figura 6 mostram o comportamento dos 
grãos conforme o alinhamento que está seguindo e o grau de dificuldade 
que neste caso o alumínio é submetido para completar o processo de 
extrusão.  
Quando a forma da região de deformação plástica mostrado na 
figura 6, se a distancia do modelo SP-PDZ  mostra o papel do atrito e do 
 43 
 
raio de curvatura sobre a distribuição heterogênea da deformação, 
conforme Brailovski, 2011.  
 
Figura 6 - a) Encruamento heterogêneo, no modelo Ψ-PDZ, de um 
material com comportamento rígido-plástico evidenciando a formação 
de bandas ao longo da espessura da secção transversal do molde (quanto 
maior for a distância à parede superior do canal menos refinados estão 
os grãos e menor a velocidade angular associada à rotação dos grãos). 
Na figura 6 - b) Existe uma taxa de distribuição e de deformação na 
peça quando é composta por Al. Na figura 6 - c) A grelha de pontos 
retirados da imagem da peça de Al e respectiva modelação 






Al Ψ-PDZ >0 
Fonte: F. Utyashev e G. Raab, (2007) 
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Em contraste com um meio contínuo, as ligações interatômicas da 
rede cristalina não permitem que o material gire. Por conseguinte, a 
velocidade angular diminui continuamente com o maior raio de 
curvatura da trajetória (F. Utyashev e G. Raab, 2007). 
A forma da região de deformação plástica se distancia do modelo 
SP-PDZ. Há uma distribuição da formação heterogênea na secção 
transversal das peças processadas por ECAP (Balasundar et al 2005).  
O processamento por ECAP em compósito pode conduzir à 
formação homogênea de grãos, de acordo com (Braivloski et AL 2011), 
o potencial de refinamento de grão das técnicas de deformação plástica 
severa por processamento por HPT e ECAP, quando aplicadas em 
compósito, está graficamente ilustrado na figura 7, onde: 
– O processamento por HPT abaixo de 300ºC (para graus de 
severidade) resulta numa estrutura mista com regiões amorfas (AM) e 
estruturas nanocristalinas (NC); 
– A menor temperatura de processamento por ECAP corresponde 
a 350 ◦C, resultando numa estrutura submicrocristalina (SMC). 
 
Figura 7 - Potencial de refinamento de grão do processamento por 
ECAP, HPT e extrusão a frio para compósito no espaço de severidade 
de deformação–temperatura de deformação–tamanho de grão. 
 
 




Estima-se que com a adição do negro de fumo em uma matriz de 
alumínio consegue-se obter um maior desempenho em resistência a 
flexão, torção e a tração com o alto teor de carbono, tendo ainda a 
















































































4 MATERIAIS E MÉTODOS 
 
Para o estudo das propriedades mecânicas e de processamento em 
canal angular de alumínio aditivado com negro de fumo, os pós e 
consequentemente as peças passaram por várias etapas.  Envolveram a 
seleção e a caracterização das matérias-primas, o processamento e a 
caracterização da mistura do alumínio puro com o negro de fumo e o 
PVB. Foram utilizados três tipos de amostras Al puro, Al+ NF e Al + 











































4.1 MATERIAIS  
 
O pó de alumínio que foi utilizado neste projeto foi doado pela 
Alcoa para outro trabalho já desenvolvido anteriormente. O produto tem 
pureza de 99,8%, o certificado de análises gerado pelo fornecedor 
constitui o Anexo A, no mesmo há informações sobre o tamanho das 
partículas do pó, 80,7% passante na malha 45 µm. 
Foram utilizadas ainda as caracterizações que já haviam sido 
realizadas por Teixeira, 2015. O pó de alumínio caracterizado em um 
difratômetro de raio-x ((SHIMADZU, modelo XRD 6000, operando a 
30 kV e 30 mA, com radiação de CuKα, ângulo de varredura de 10° a 
80° 2θ, passo de 0,02° e tempo de aquisição de 0,6 s) e via microscopia 
eletrônica de varredura (ZEISS, modelo EVO MA10).  A  densidade 
utilizada também foi àquela determinada por Teixeira, 2015 que efetuou 
a mesma utilizando a técnica de picnometria a hélio, em um 
equipamento QUANTACHROME, Ultrapyc 1200e V5.01 conectado a 
uma balança analítica SHIMADZU, modelo AUY 220, disponível no 
CERTEC. 
O negro de fumo (carbon black), que foi utilizado nesse projeto é 
da marca ORION com diâmetro médio de 4,91µm e diâmetro a 50% de 
3,68 µm. As demais especificações técnicas são mostradas no Anexo B. 
A densidade real foi determinada utilizando uma balança marca 
Schimadzu modelo AUY 220, com precisão: de 0,0001g e os resultados 
dessa análise são mostrados no anexo C. 
Utilizou-se o polivinil butiral (PVB), Butvar B-98 do Sigma, para 
facilitar a homogeneização entre o Al e o NF, a densidade real os 
resultados são mostrados no anexo D. 
 
4.2 MISTURA DOS PÓS 
 
4.2.1 Tratamento de dispersão e mistura 
 
4.2.1.1 Compósito alumínio e negro de fumo  
 
 Para formar o compósito do pó de alumínio e negro de fumo, foi 
utilizado álcool isopropílico na quantidade de 100 mL, e utilizou-se 99% 
(em peso) de alumínio puro, 1% (em peso) de negro de fumo (NF). Foi 
utilizada a balança de precisão analítica Denver instrument APX 200, 
disponível no Laboratório de Fenômenos de Superfície e Tratamento 
Térmico (LAFEN) da UNESC. 
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A mistura foi realizada em um béquer com capacidade para              
250 ml. 
Visando aumentar a dispersão dos aglomerados de NF na matriz 
de alumínio, esta mistura foi exposta ao ultrassom (ultronique modelo 
QR500) por 5min, com frequência 20 kHz, e 80 % da potência do 
equipamento que é 300 W. Para não acontecer um superaquecimento do 
álcool isopropílico o conjunto foi resfriado utilizando água com gelo na 
base do copo de bequer.  
  Após a mistura ficar homogênea o composto foi dividido e 
inserido em outros recipientes de vidro medindo 75X10 mm, conforme 
figura 09, para diminuir o tempo na estufa (biopar modelo S 22–SD) que 
permaneceu à temperatura de 80ºC por aproximadamente 2h, com o 
objetivo de evaporar completamente o álcool isopropílico. 
Na sequência após a evaporação de todo álcool isopropílico o 
compósito foi raspado do recipiente e novamente misturado conforme 
pode ser visualizado na figura 09. Procurou-se sempre dispersar o NF 
para não comprometer a qualidade do material compósito.                                       
 




Fonte: Autor (2016). 
 
No desenvolvimento do composto pó de alumínio e negro de 
fumo houve formação de uma região não homogênea. Entretanto, na 
sequência, a mistura foi desagregada em almofariz de porcelana e 
colocada em um recipiente único. 
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Não se encontrou estudo sistemático relatado até o momento que 
investiga os vários fatores que influenciam a adição de negro de fumo 
em pó de alumínio com este acontecimento.  
               
4.2.1.2 Composto Al+NF+PVB 
 
Para formar o compósito do pó de alumínio, negro de fumo e 
polivinil butiral, utilizou-se para a mistura de agitação o ultrassom 
descrito no item 4.2.1.1 utilizando os mesmos parâmetros e ainda um 
agitador magnético da marca Fisaton a temperatura ambiente. 
O negro de fumo foi adicionado a 300 mL de etanol em um copo 
de béquer de 600 mL, o qual foi então colocado em banho com 
ultrassom, por cinco minutos com os mesmos parâmetros descritos no 
item 4.2.1.1. Posteriormente a solução foi agitada por 4 h em um 
agitador magnético marca Fisatom, com agitação vigorosa à temperatura 
ambiente. 
Enquanto isso, 0,5 g de polivinilbutiral (PVB) foi dissolvido em 
300 mL de etanol e depois 99,5 g de pó de Al foi adicionado na 
suspensão transparente de PVB-etanol produzida. Após utilizando o 
agitador magnético Fisaton a mistura Al-PVB-etanol foi agitada de 
forma vigorosa durante 2 h.   
Em seguida, a suspensão de Al-etanol revestida com PVB de 300 
mL, tal como preparada, foi transferida na solução de NF-etanol de 300 
mL e agitou-se por mais 4 h para que ocorresse uma dispersão 
homogênea do NF na matriz Al-PVB.  
A mistura foi colocada em um único frasco de vidro e deixada em 
uma estufa de secagem (descrita no item 4.2.1.1) a 80°C durante 12 h. 
Na sequência a mistura foi desagregada em almofariz de porcelana e 
colocada em um recipiente único, conseguindo assim uma mistura 
homogênea, conforme foi descrito por Peng e Chang, 2015. 
 
4.3 CARACTERIZAÇÃO DAS MISTURAS 
 
4.3.1 Pesagem  
 
Para a pesagem dos pós foi utilizada uma balança de precisão 
marca Schimadzu modelo AUY 220, com precisão de: 0,0001g, 




4.3.2 Difração de raios –x (DRX) 
 
As matérias primas e as misturas foram caraterizadas quanto a 
fases cristalinas utilizando-se um difratômetro de raios – x 
SHIMADZU, modelo XRD 6000, operando a 35 kV e 35 mA, com 
radiação de CuKα, ângulo de varredura de 3° a 80° 2θ, passo de 0,02° e 
tempo de aquisição de 0,6 s.  
 
4.3.3 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 
 
As matérias-primas e as misturas foram caracterizadas quanto à 
morfologia, tamanho e forma das partículas dos pós (NF puro, Al+NF e 
Al+NF+PVB). Esta análise foi realizada utilizando equipamento ZEISS, 
modelo EVO MA10, do Laboratório CERTEC - IPARQUE. 
 
4.3.4 Densidade Real  
 
Densidade real foi realizada no pó de PVB e no pó do NF. 
Utilizou-se a técnica de picnometria a hélio, balança analítica 
(SHIMADZU, modelo AUY 220, disponível no CERTEC) com o 
aparato necessário para realização.  
 
4.3.5 Calorimetria diferencial exploratória e termogravimetria  
(DSC-TG) 
 
Utilizou-se um calorímetro de marca TA Instruments SDT Q600 
do Laboratório CERTEC - IPARQUE. Para as análises térmicas das 
matérias-primas e das misturas foi utilizada atmosfera de nitrogênio, 
com taxa de aquecimento de 5ºC/min, e temperatura máxima de 500 °C.  
 
4.3.6 Distribuição de tamanho de partícula 
 
Para análise do tamanho de partícula das matérias-primas e 
misturas utilizou-se o equipamento CILAS 1064 com faixa de 
distribuição granulométrica 0,04 µm a 500 µm do IDT-IPARQUE, 




4.4 CONFORMAÇÃO MECÂNICA DOS COMPOSTOS 
 
4.4.1 Compactação das amostras 
 
O pó do Al puro e as misturas de Al+NF e Al+NF+PVB foram 
inseridas individualmente em uma matriz metálica produzida para este 
projeto conforme mostradas figura 10 (detalhes estão descritos no anexo 
E). Foram utilizados em torno de 6,896 g de material em cada 
prensagem (compactação). Para que o pó não aderisse às paredes 
internas do molde, as mesmas foram recobertas com uma fina camada 
de desmoldante à base de estearato de zinco marca Sigma-Aldrich. 
Salienta-se que é uma operação que apresenta um grau de dificuldade 
relativamente elevado, quando comparado com outros processos de 
fabricação de materiais metálicos. 
 
Figura 10 -  Matriz metálica e preenchimento da matriz com o pó 
 
 
Fonte: Autor (2017). 
Após a compactação dos pós, obteve-se uma amostra com forma 
retangular e um tarugo prismático, que será usada na matriz conforme 
anexo F. O projeto com as dimensões do molde de compactação 
uniaxial. O molde e os punções utilizados foram fabricados na UNESC 
no laboratório de usinagem. O material utilizado para confecção do 
molde e do punção foi o aço AISID6. 
Para compactação utilizou-se uma máquina universal de 
tração/compressão (EMIC, modelo DL10000), do Laboratório de 




Foi usada a velocidade de compactação de 1,0 mm/min e a tensão 
máxima de compactação utilizada foi igual a 250 MPa. Como esta 
matriz foi feita para este trabalho não houve problemas com a aderência 
do Al nas paredes da matriz. A figura 11 mostra a montagem / 
desmontagem da matriz.  
 




Fonte: Autor (2017). 
Compactou-se aproximadamente 12 amostras com seção de (5,70 
x 5,03 mm) e altura em torno de 90 mm  
Estas peças foram fresadas, em uma fresadora marca Timemaster, 
modelo 3KUME, com velocidade 1000 RPM e avanço de 2 m/min para 
obter as medidas, (4,70 x 4,70 mm) e altura em torno 22 mm com menor 
tempo e maior qualidade no processo.  
 
4.4.2 Processamento de extrusão em canal angular 
 
O ECAP (Equal Channel Angular Pression) consiste num 
processo de deformação plástica severa onde um sólido é sujeito a um 
esforço de corte ao passar pela região de intersecção de dois canais. O 
conjunto dos dispositivos existentes oferece um leque de parâmetros de 
processamento do ECAP, a saber: o ângulo de intersecção entre canais, 
a temperatura, a sequência e o número de passagens (PEREIRA, 2013). 
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Todas as amostras foram inseridas em uma matriz de extrusão 
conforme projeto apresentado no anexo F, e extrudadas a frio em uma 
prensa hidráulica (máquina universal para ensaios mecânicos de tração) 
modelo EMIC 23-100, eletromecânica, microprocessada, marca 
INSTRON/EMIC. 
Para a utilização de processo de extrusão em canal angular 
(ECAP), foram utilizados 3 tipos de compostos diferentes (Al; Al+NF; 
Al+NF+PVB) utilizando como base as rotas descritas anteriormente no 
item 3.5.3 e mostradas na figura 4.  
          Com base na dissertação Texeira foi utilizado três tipos de 
rota, para cada tipo de composto aplicou-se uma rota de processamento 
onde a rota A não teve ângulo de rotação (passando duas vezes com 
ângulo 0º). Na rota B passou-se uma vez com ângulo 0º e a seguir 
rotacionou-se com ângulo de 90º passou-se novamente. Na rota C 
passou uma vez com ângulo zero e a seguir passou-se novamente 
rotacionando com ângulo de 180º.  O número total de amostras em cada 
condição (rota) foram três conforme está descrito na tabela 4. 
 
Tabela 4 -  Descrição dos tipos de material, das rotas de extrusão e 




A-0º B-90º C-180º 
Al puro 3 3 3 
Al NF 3 3 3 
Al NF PVB 3 3 3 
 
Fonte: Autor (2016). 
 
O molde de extrusão do canal angular que foi utilizado foi o 
mesmo empregado por Teixeira, 2015. O mesmo foi fabricado em aço 
ferramenta para trabalho a frio AISI/SAE D6 temperado em óleo e 
revenido três vezes a 250ºC conforme mostrado no anexo F. No projeto 
foi utilizado um dos métodos mais empregados que é uma só ferramenta 
com o ângulo do canal Φ de 90º, ângulo externo Ψ de 30º e razão de 
extrusão de 1:1. 
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Foi utilizada uma ferramenta de extrusão quadrada que dissipa o 
atrito e diminui a deformação plástica severa (DPS), quando comparada 
à uma matriz retangular. 
Para conseguir uma lubrificação adequada foi necessário utilizar 
um lubrificante chamado molikote entre o material e a matriz.    
No primeiro passe percebeu-se necessidade de utilizar uma 
contrapressão, pois ocorreram curvas de carregamento durante o 
deslocamento no processamento por ECA, ou seja, a peça apresentou 
sinais de cisalhamento com ângulo de 45°. Essa contra pressão é um 
equipamento com duas molas usado na saída do canal angular com 
objetivo de pressionar a peça aumentando a pressão de extrusão     
conforme Teixeira, 2015. 
Para Lapovok (2005), a aplicação de uma contrapressão (ECA-
CP) é um excelente caminho para contornar este problema, pois, 
aumenta a uniformidade da distribuição de tensão-deformação da 
amostra e eleva a pressão hidrostática do sistema, contribuindo para 
prevenção de fraturas. 
Isso ocorre na ferramenta de extrusão por influência do atrito que 
carrega e descarrega de forma descontínua menor ângulo, que é 
semelhante às idealizadas durante o processamento em ECA, conforme 
(SEGAL, 2004). 
Estes sinais são considerados defeitos são encontrados 
normalmente em materiais com resistência elevada e/ou processados em 
temperatura ambiente. Lapovok et al.(2008). 
Na extrusão do canal angular foi usada uma pressão máxima 
1.795kg/cm2, com um avanço de um mm/ min.  
           
4.5 CARACTERIZAÇÃO DAS AMOSTRAS MECANICAMENTE 
CONFORMADAS 
 
As amostras prensadas e processadas em canal angular foram 
caracterizadas utilizando-se as metodologias descritas nos tópicos a 
seguir. 
 
4.5.1 Amostras Prensadas 
 
4.5.1.1 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 
 
Para a análise das amostras prensadas utilizou-se o microscópio 
eletrônico de varredura descrito no item 4.3.3. As amostras foram 
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lixadas com lixas (lixadeira-politriz Fortel) com a sequência de lixas de 
100, 200, 300, 400, 500, 600, 1200, 2000 mesh e polidas com suspensão 
de Al2O3 (TECLAGO) de 1μm, fez-se a avaliação do tamanho e o 
formato do grão. 
 
4.5.1.2 Espectroscopia Raman 
 
A Espectroscopia Raman foi realizada no material Al+NF+PVB 
compactado, para caracterizar a estrutura cristalina, ligando à natureza 
dos constituintes. Utilizou-se equipamento Raman Ranishaw In Via com 
Laser de argônio de 514,5 ηm. As aquisições foram feitas com 10 
segundos de tempo de exposição e 3 acumulações por espectro. O 
equipamento utilizado está no LABMAT–UFSC. 
 
4.5.2 Amostras processadas em canal angular 
 
4.5.2.1 Microscopia Eletrônica de Varredura 
 
Para a análise das amostras prensadas utilizou-se o microscópio 
eletrônico de varredura descrito no item 4.3.3. As amostras foram 




Mediu-se a dureza Vickers (HV) por microindentação. Para tal 
utilizou-se um microdurômetro da marca Buehler, modelo Micromet 
2001, (Laboratório de ensaios mecânicos – UNESC- IPARQUE) com 
carga de 50g, aplicada por 15s. Os resultados apresentados são baseados 
em 12 medidas igualmente espaçadas a cada 0,5 mm na horizontal em 
cada corpo de prova.  
 
4.5.2.3 Densidade Aparente 
 
Mediu-se a densidade aparente utilizando-se a técnica de 
picnometria a hélio, balança analítica (SHIMADZU, modelo AUY 220, 
disponível no CERTEC) com o aparato necessário para realização e a 






4.5.2.4 Resistência à Compressão 
 
Para fazer o ensaio de compressão, as peças foram cortadas em 
ISOMET modelo 1000 precison – marca BUEHLER, rotação 500 rpm, 
carga 50g, conforme está descrito na norma ASTM E9. Os corpos de 
prova foram ensaiados com aproximadamente as mesmas dimensões 
finais de processamento (4,7 x 4,7 x 3,76 mm3). O ensaio foi realizado 
na máquina universal de tração/compressão (EMIC, DL10000). A 
velocidade de avanço foi de 1 mm/min. 
 
4.5.2.5 Resistência à Flexão 
 
O ensaio de flexão a três pontos, foi realizado segundo a norma 
ASTM E 855 (1998), no Laboratório de ensaios mecânicos da UNESC – 
IPARQUE, na máquina universal de tração/compressão (EMIC, 
DL10000), utilizando as mesmas dimensões finais de processamento 
(4,7 x 4,7 x 22mm3). A distância entre os apoios foi de 16 mm, e 
velocidade do ensaio igual a 1,0 mm/min. 
 
4.5.2.6 Resistência ao Desgaste 
 
A resistência ao desgaste foi realizada através do ensaio pino 
sobre disco. O material do disco balcão foi de aço 1045 temperado em 
água e retificado, altura de 10 mm e diâmetro de 50 mm, os pinos foram 
usados os materiais já extrudados, Al puro, Al+NF e Al+NF+PVB a 
dureza dos pinos conforme figura 32. Antes do teste, os pinos e a 
superfície do disco foram limpos com acetona. Todos os testes foram 
realizados utilizando os compósitos processados em canal angular como 
pinos. 
A distância de deslizamento foi de 3600 m foi empregada, com 
velocidades de deslizamento 0,5 m/s e raio de 15 mm. A quantidade de 
rotações foi de 38.197 voltas com velocidade 318,3 rpm.  
Após cada teste, o disco frontal do espécime e contador foi limpo 
com solventes orgânicos para remover vestígios de compósito. O 
coeficiente de atrito foi determinado a partir da carga normal aplicada e 
a carga tangencial 1 Kg, obtidos a partir dos medidores de tensão. Cada 
teste foi repetido três vezes, e os resultados médios foram tomados. 







Para os ensaios metalográficos, as peças foram cortadas em uma 
ISOMET modelo 1000 precison – marca BUEHLER, rotação de 500 
RPM, carga de 50g, com medidas de (4,7 x4,7 x7 mm3). As amostras 
foram embutidas em resina de poliéster, lixadas (lixadeira-politriz 
Fortel) com a sequência de lixas de 100, 200, 300, 400, 500, 600, 1200, 
2000 mesh e polidas com suspensão de Al2O3 (TECLAGO) de 1μm.  
A microestrutura foi revelada com o reagente de Tuckers feito no 
LAB - IPARQUE– composição 15 mL de ácido fluorídrico concentrado, 
45 mL de ácido clorídrico, 15 mL de ácido nítrico concentrado, 25 mL 
de água destilada. O tempo de ataque foi de 5 a 10 segundos e o ataque 
foi realizado por imersão a frio, no qual se revelou as linhas de 
deformação. A preparação metalográfica foi realizada no Laboratório de 
metalografia - IPARQUE.  
Para análise micrográfica utilizou-se microscópio óptico 





































































5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 
5.1 CARACTERIZAÇÃO DO ALUMÍNIO  
 
            Na figura 12 podem ser observadas as fases cristalinas do pó de 
alumínio. Os picos presentes correspondem à estrutura CFC do alumínio 
(Card: 4-0787).  A análise química do pó conforme anexo A, indicou a 
presença de silício e ferro como contaminações apresentando teores de 
0,08% e 0,13% em massa, respectivamente. Estes elementos não foram 
detectados na difração de raios-x devido ao baixo teor, estando presentes 
na amostra possivelmente como solução sólida.  
 
Figura 12 -  Difratograma de raios-X do pó de alumínio Alcoa 101. 
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Fonte: Autor (2017). 
Para analisar a forma e aspecto das partículas de Al e compará-las 
posteriormente foi realizada uma microscopia eletrônica de varredura 
(MEV), conforme mostrado na figura 13. Pode ser observado o aspecto 
irregular das partículas variando em uma larga faixa de tamanho. As 
partículas possuem aspecto alongado, tendo as bordas na sua maior parte 
arredondadas. Determinou-se que o tamanho médio da partícula do pó 










Fonte: Autor (2017). 
5.2 CARACTERIZAÇÃO DO NEGRO DE FUMO  
 
O negro de fumo utilizado nesse projeto é da marca ORION as 
especificações técnicas estão descritas no anexo B, e a densidade real é 
de 2,5728g/cm3.  
A figura 14 apresenta o resultado da difração de raios-x. Observa-
se que as fases cristalinas presentes, correspondem ao carbono, estando 
de acordo com o cartão JCPDS número 41-1487.  A presença de um 
pico bastante alargado indica a existência de material amorfo ou com 
baixa cristalinidade. 
 
Figura 14 -  Difratograma de raios-x do negro fumo. 
 
 




O negro de fumo utilizado neste trabalho possui tamanho de 
partícula média com diâmetro médio de 4,91µm e diâmetro 50% de 3,68 
µm. A Figura 15, (a) e (b), mostra duas imagens obtidas no MEV. 
Observando a figura 15 (a) constata-se que parte das partículas 
está aglomerada mas a grande maioria está bem dispersa, estrutura típica 
de grafite amorfo, tem uma granulometria alta por ter muitas partículas 
acima de 20 μm. Observa-se ainda que no lado direito da amostra na 
faixa de 500 nanômetros e lado esquerdo da figura uma faixa de 20 μm, 
uma larga faixa de distribuição nos tamanhos. Na figura 15 (b), 
visualizamos o formato arredondado com grande porosidade na 
superfície, conforme a escala de 1 μm o que resulta em uma grande área 
superficial, aumenta a fluidez lubrificando a parede do molde na 
extrusão em canal angular.  
 




Fonte: Autor (2017). 
5.2.1 Caracterização do compósito Al+NF em pó 
 
A difração obtida para a mistura Al+NF repete os picos 
apresentados para o alumínio puro. Isso acontece porque o NF está 
presente na mistura em pequena quantidade (1%) em massa e possui 
baixa cristalinidade, pois na difração apresentou uma região com 
características amorfas. Pode ser observado na figura a baixo ângulo de 
2 θ que aparecem pequenos picos que correspondem ao NF, mas ficam 







Figura 16 -  Difratograma de raios-x do alumínio e negro fumo em pó. 
 
  
 Fonte: Autor (2017). 
 
Nas imagens do MEV, figuras 17 (a) e (b) se apresenta a mistura 
do pó de alumínio e negro de fumo. Pode-se verificar que ocorre uma 
distribuição de partículas bastante irregular o negro de fumo não está 
aparecendo de forma individual isso significa que o NF não ficou bem 
distribuído nas superfícies das partículas do alumínio podendo inclusive 
estar segregado na amostra. Esse fato ficou mais evidenciado durante a 
secagem do material, pois o NF se aglomerou na superfície do pó de 
alumínio, ocorrendo clara separação por densidade. Observou-se essa 
tendência a separação das partículas por densidade, apresentando clara 


















Fonte: Autor (2017). 
A distribuição granulométrica do compósito dos pós de alumínio 
e negro de fumo apresenta o diâmetro médio de 27,10 µm na faixa de 
0,04 µm – 500,00 µm. Quando comparado ao diâmetro médio das 
partículas de Al 34,8 µm e do negro de fumo 4,91µm se observa que o 
diâmetro médio do composto apresenta um valor menor que o diâmetro 
médio do Al puro e muitas vezes maior que o valor apresentado pelo 
NF.  Observa-se que o mesmo não segue as regras de adição dos 
materiais compósitos, provavelmente pela diferença de tamanho de 
partículas. 
Já na análise térmica o perfil de TG evidencia a perda de massa, 
porém não muito significativo o que era esperado, pois foi acrescentada 
pequena quantidade de NF ao alumínio (1%) em massa. O DSC 
evidencia um pico endotérmico na temperatura 200,7 ºC. Esse pico 
parece estar relacionado com o evento de perda de massa observado no 
TG, que inicia em torno de 180°C. Entretanto, não foi encontrado nada 
similar na literatura que se pudesse referenciar. Como será visto nos 












Figura 18 -  Curvas de DSC das amostras do pó Al+NF. 
 
Fonte: Autor (2017). 
 
5.2.2 Caracterização do compósito Al+NF+PVB em pó 
 
Quando se coloca PVB na composição espera-se a superfície das 
partículas de Al são uniformemente cobertas por uma camada fina de 
moléculas de PVB, que servem para reduzir a tensão superficial de Al e 
ajudar na fixação das partículas do NF sobre as partículas de Al 
conforme (Peng e Chang, 2015).  
Quando se observa o difratograma de raios-x na figura 19 
percebe-se que o mesmo apresenta de forma mais evidenciada os picos 
do alumínio puro sendo que a difração foi realizada utilizando o mesmo 
equipamento com todas as condições idênticas. Embora as fases 
relativas ao carbono, fossem esperadas, como o teor é muito baixo, esta 
fase não foi identificada. Vale salientar que os picos referentes ao NF 
puro não foram observados na figura 19, pois não apresentam as fases 
do carbono, ficando as fases identificadas restritas ao cartão JCPDS 4-







Figura 19 -  Difratograma de raios-x do alumínio, negro de fumo e PVB 
em pó. 
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   Fonte: Autor (2017). 
A figura 20 mostra o resultado da caracterização realizada com o 
MEV da liga do pó de alumínio, negro de fumo e Polivinil butiral. Na 
análise de figura 20 (a) na liga o formato das partículas se modificou 
antes no formato arredondado e com a adição do PVB a amostra ficou 
mais pontiaguda. 
Com a adição do PVB que é uma fase orgânica aumentou a 
fluidez da amostra, ou seja, diminuiu a viscosidade e facilitou o 
processo de extrusão em canal angular.  Entretanto, ao ser realizada a 
mistura, diferentemente do que se observou no composto sem a presença 












Figura 20 - MEV do (a) e (b) mistura pó de alumínio, negro de fumo e 




Fonte: Autor (2017). 
 
O ensaio de granulometria apontou um valor médio de 28,93 µm. 
Comparado ao composto onde o PVB não está presente, pode-se 
perceber que o mesmo resultou em um tamanho um pouco maior, 
levando a concluir que as partículas de PVB ficaram aderidas à 
superfície do Al.  
Os perfis de DSC da amostra do pó Al+NF+PVB é quase 
idêntico, ao que se observou na mistura sem o PVB. Observa-se na 
figura 21, que o pico deslocou-se levemente da temperatura 200,7 para 




















Figura 21 -  Curvas de DSC da amostra do pó Al+NF+PVB. 
 
 
Fonte: autor ( 2017). 
 
5.3 CARACTERIZAÇÃO DOS COMPOSTOS COMPACTADOS  
 
5.3.1 Caracterização do Al puro compactado 
 
Na figura 22 observa-se o resultado das análises feitas por MEV 
do alumínio puro compactado, sem extrusão, apresentou alta porosidade 
e grãos achatados, que ocorreu devido à deformação por pressão do 
punção na matriz. 
 




Fonte: Autor (2017). 
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5.3.2 Caracterização do compósito Al + NF compactado 
 
As figuras 23 apresentam os resultados da análise por MEV do 
composto do pó de alumínio e negro de fumo compactado. Pode-se 
observar na figura que as partículas de NF não estão aglomeradas (estão 
dispersas). Novamente pode ser observado que as partículas sofreram 
deformação pela pressão de compactação. 
 





Fonte: Autor (2017). 
 
5.3.3 Caracterização do compósito Al + NF + PVB compactado 
 
         As imagens do MEV que compõe a figura 24 são do compósito de 
alumínio, negro de fumo e polivinil butiral compactado. É possível 
observar os grãos de alumínio com borda arredondadas e tamanhas 
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Figura 24 - MEV do (a) 500x e (b) 2.000x alumínio e negro de fumo e 




Fonte: Autor (2017). 
 
5.3.4 Densidade aparente dos materiais compactados 
 
O resultado da densidade aparente das amostras compactadas sem 
extrusão pode ser observada na figura 25. Percebe-se, que o Al puro é o 
mais denso em relação aos dois compósitos, pois para o compósito a 
adição do NF em (1% em massa) o valor da densidade diminuiu, pois a 
densidade real do NF é de 2,5728 g/cm3, portanto mais baixa do que a 
do alumínio que é 2,706 g/cm3. O compósito Al+NF+PVB apresentou 
densidade aparente ainda mais baixa, pois o PVB que está presente com 
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Figura 25 - Densidade aparente das amostras compactadas de acordo 
com a composição dos materiais 
 
Fonte: Autor (2017). 
 
 A figura 26 mostra o espectro Raman do Al+NF+PVB 
compactado. Aparentemente apresentou três picos fortes nos espectros, 
















Figura 26 -  Espectros Raman do compósito Al+NF+PVB 


























Fonte: Autor, 2017. 
        
O surgimento do pico em torno de 1335 cm-1 é devido à vibração 
do carbono com átomos que apresentam estrutura desordenada (carbono 
amorfo) que é chamado de banda D (J. Ado, 2008). Já a banda G em 
1570 cm-1 representa a vibração de átomos de carbono grafite (M.S 
Dresselhaus, 2005). E a banda G também relacionada a desordem ou 
defeitos na estrutura e a conhecida banda da segunda ordem 2700 cm-1 
é a banda significativamente utilizada para a identificação do grafite (J. 
Ado, 2008). 
Assim, o aumento do dano na estrutura levará o aumento da 
banda D. A figura 26 mostra o perfil do espectro Raman do compósito 
produzido uma estrutura microtubular. Além disso, a mudança de 
estrutura representa a intensidade de pico da banda D e banda G 
respectivamente.  
Se os defeitos não aumentarem, a intensidade do pico da banda D 
aumentará, portanto, o D/G aumenta. Os espectros de Raman indicaram 
que nenhum defeito adicional foi introduzido pelo método de 
processamento com base na relação D/G similar antes e depois da 
mistura, o que significa que a estrutura Al+NF+PVB é preservada após 
o processamento com a ultra-sonicação e agitação magnética, pois não 
se introduziu impacto direto de alta energia. 
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Na matriz de alumínio o ligeiro aumento de D / G pode ser 
devido à colisão entre os materiais. Além disso, o motivo do 
alargamento do pico Raman é devido a fixação de moléculas de PVB na 
superfície de ambas as partículas de NF e as de alumínio.  
Os vínculos no PVB, especialmente carbono-carbono produziria 
alguns sinais e causaria algum ruído para os espectros Raman. Além 
disso, o grau de polimerização e o comprimento de cada molécula de 
PVB são diferentes, o que leva à diferença deles. 
Na figura 27 observa-se que entre as partículas há certa 
quantidade de NF e porosidade. Nessa região da amostra foi realizada a 
espectroscopia Raman. 
 
Figura 27 -  Imagem do espectro Raman  Al+NF+PVB, compactado 
 
 
 Fonte: Autor ( 2017). 
 
5.4 CARACTERIZAÇÃO DOS COMPOSTOS EXTRUDADOS EM 
CANAL ANGULAR 
 
5.4.1 Estudo da força X deslocamento no processo de extrusão 
 
           A extrusão com contra pressão foi o método usado por Teixeira, 
2015 e utilizou-se o mesmo mecanismo nesse projeto. Analisando o 
resultado gráfico apresentado na figura 28 da força versus deslocamento 
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observa-se que a deformação para os três materiais cresce com o 
aumento da força. Para o Al puro, a força atinge um valor máximo de 
9.800 N e depois estabiliza nesse patamar independente do aumento da 
força. Para a mistura Al+NF a deformação atinge um valor máximo de 
deformação próximo a 14.000 N e depois permanece constante. Já para 
o composto Al + NF + PVB a força apresentou uma curva bem parecida 
com a do alumínio puro tendo o valor máximo de força 9.700 N, sendo 
menor que para os outros materiais. Essa característica pode se traduzir 
em ganhos se a extrusão for para escala industrial, pois com menor força 
exigida o consumo de energia será menor e o desgaste de ferramental 
será menor. 
 
Figura 28 -  Curvas força versus deslocamento geradas durante o 




Fonte: Autor (2017). 
 
5.4.2 Análise por Microscopia Eletrônica de Varredura dos 
compostos extrudados 
 
As imagens que serão mostradas na figura 29, nas análises dos 
três compostos foram obtidas na condição o primeiro passe realizado a 
0° e o segundo passe a 90º. Observa-se nas micrografias que houve uma 
substancial diminuição da porosidade quando comparado com a amostra 


















pó de alumínio estão deformadas no sentido longitudinal em que a 
extrusão foi realizada.  
 
 Figura 29 - Imagens MEV do alumínio puro com 2 passes em ECAP, 
aumento de (a) 500x, (b) 2.000x 
 
 
Fonte: Autor (2017). 
 
A figura 30 - mostra as imagens do MEV do pó Al+NF.  
Observa-se baixa porosidade, e não se observa microtrincas que foram 
encontradas no alumínio puro.  
Além disso, é possível verificar alguns pontos escuros no qual se 
atribui maior concentração de negro de fumo nesses locais.  
 
 Figura 30 - MEV DO PÓ AL+NF, aumento de (a) 500x, (b) 2.000x 
 
 
Fonte: Autor (2017). 
As imagens do MEV que compõe a figura 31, são do composto 
Al + NF + PVB. Na referida figura pode-se observar alguns defeitos 
(microtrincas) que podem ter ocorrido devido a adição do polímero 
 a  b 
 a  b 
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PVB. Pela característica do NF ser material frágil quando passa por 
deformação severa pode ter influenciado no surgimento das 
microtrincas. 
 





Fonte: Autor (2017). 
 
5.4.3 Medidas de microdureza dos compostos extrudados 
 
         A microdureza dos compostos foi avaliada utilizando o teste de 
microdureza Vickers. A figura 31 mostra o comportamento das amostras 
quanto à microdureza. Os resultados apresentados foram realizados nas 
rotas com ângulo de 0º, 90º e 180º. Analisando o gráfico a baixo 
podemos observa-se que a amostra Al+NF aumentou relativamente a 
resistência devido a presença do carbono, já para adição amostra 
Al+NF+PVB diminuiu em relação ao Al puro.  Comparando os três 
ângulos de extrusão pode se dizer que o Al puro não apresentou 
diferença considerável, já no ângulo 0º.  O Al+NF apresentou maior 
dureza em relação aos demais ângulos. Por outro lado para Al+NF+PVB 
observou-se uma diferença muito pequena da dureza em relação aos três 
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Figura 32 -  Microdureza das misturas extrudadas nos ângulos de 0º, 90º 
e 180º processamento por ECA 
 
Fonte: Autor (2017). 
5.4.4 Densidade aparente dos materiais extrudados  
 
A figura 32 amostra a densidade aparente, calculada para 
amostras extrudadas. Comparando-se com a densidade aparente do 
material compactado, constatou que o material extrudado é muito mais 
denso, e pode-se dizer que quando passado por o processo de ECAP, o 
material deforma muito mais severamente diminuindo a porosidade e 
resultando no aumento de densidade aparente. Essa deformação está 
vinculada com a força de atrito que ocorre entre a superfície da peça e a 
superfície da matriz. Como resultado tem-se um perceptível alinhamento 









































Figura 33 - Densidade aparente das amostras após extrusão por ECAP 
sendo o segundo passe 0º de acordo com a composição dos materiais. 
 
 
Fonte: Autor (2017). 
5.4.5 Resistência à compressão dos materiais extrudados 
 
A figura 34 mostra o ensaio de compressão para Al, Al+NF e 
Al+NF+PVB.  
O composto Al+NF+PVB apresentou maior fragilidade e teve 
menor resistência à compressão, com uma tensão de 147 Mpa. Já o Al e 
o Al+NF comportaram-se diferentemente no ensaio de compressão 
sendo que apresentaram uma maior resistência; onde o alumínio rompeu 
com 340 Mpa e o Al+NF com 330 Mpa. Os materiais apresentaram uma 







Figura 34 - Curvas de tensão versus deformação após extrusão ECAP 
das amostras Al ,  Al+NF e Al+NF+PVB 
 
 
Fonte: Autor (2017). 
 
5.4.6 Resistência à flexão dos materiais extrudados 
        
            A Figura 35 mostra ensaio de resistência à ruptura por flexão das 
amostras de Al puro, Al+NF e Al +NF+PVB. A figura abaixo evidencia 
os resultados obtidos nos ensaios através de um gráfico de curvas. Com 
o intuito de facilitar a leitura do mesmo, a comparação dos resultados foi 
inserida em um único gráfico, onde as amostras passaram por um 
processamento de ECA com o segundo passe em 180º. 
Observou-se que a amostra Al+NF+PVB teve uma menor 
resistência comparada com os outros resultados, que possivelmente 
ocorreu devido à microtrincas visualizada nas imagens da figura 31 (a) e 
(b). O comportamento das amostras de Al+NF durante o ensaio de 
flexão a resistência intermediária 150 Mpa apresentou irregularidades 
possivelmente pela presença do NF na microestrutura do compósito 
podendo não estar totalmente homogênea. A amostra de Al apresentou 

























Figura 35 - As curvas força versus deformação resistência à ruptura por 
flexão do Al, Al+NF e Al+NF+PVB 
 
 
Fonte: Autor (2017). 
5.4.7 Ensaio de desgaste dos materiais extrudados 
 
O ensaio de desgaste pino sobre disco cujos resultados dos 
valores médios são mostrados na tabela 5 exibe perda de massa para 
todos os conjuntos testados. Quando se analisam os valores absolutos, 
percebe-se que o alumínio puro perdeu 0,016g enquanto que o 
Al+NF+PVB perdeu 0,050, ficando o Al+NF com um valor 
intermediário. Se observarem-se as micrografias pode-se encontrar 
explicação, pois o Al+NF+PVB apresenta perceptíveis microfissuras, 
indicando que o mesmo terá um comportamento mais quebradiço 
quando submetido a esforço mecânico. Essas microfissuras podem ser 
atribuídas a um comportamento resultante da interação das partículas do 
alumínio com as do negro de fumo, que podem ocasionar uma diferença 
na interface Al-NF ou Al-NF-PVB, com redução que foi observada nas 
propriedades mecânicas de forma geral e no desgaste em particular. Os 
resultados do Al+NF+PBV para o ensaio de desgaste pino sobre disco 



























Tabela 5 - Descrição dos tipos de material, peso dos pinos dos discos 
antes e depois do ensaio de pino sobre disco.  
 
 




A figura 36 mostra a microestrutura após o processo de extrusão 
do canal angular ECAP, a análise foi feita com peças com o segundo 
passe de 90º. Nas imagens, pode-se visualizar pequena porosidade e 
pequenos defeitos que ocorreram durante o processo de extrusão. Nas 
imagens Al+NF observa-se algumas regiões com maiores concentrações 
do negro de fumo, resultado da heterogeneidade na microestrutura. Já 
nas imagens Al+NF+PVB verifica-se pequenos defeitos à extrusão 















Figura 36 - Microscopia óptica das amostras de (a) Al 200x, (b) Al 




Fonte: Autor (2017). 
 
As micrografias da figura 37 mostra as micrografias de amostras 
extrudadas após ataque químico. Observou-se nas imagens  partículas de 
Al alongadas e pequenos riscos na transversal devido ao polimento. Nas 
imagens Al+NF observou-se uma homogeneidade na microestrutura 
 84 
 
com indicação nos contornos de partículas com mais precisão por conta 
do reagente. Já nas imagens Al+NF+PVB+ pode-se analisar pequenos 
pontos claros que possivelmente sejam pequenas partículas de PVB. 
 
Figura 37 - Microscopia óptica das imagens (a) Al 200x, (b) Al 500x(c) 












Neste trabalho constatou-se que a adição de negro de fumo e a 
adição de negro de fumo com polivinil butiral à matriz de alumínio, 
submetidas à extrusão em canal angular introduz modificações nas 
propriedades físicas e mecânicas. Evidenciou-se o que já está bem 
relatado na literatura, quanto à dificuldade de se misturar de maneira 
uniforme materiais com grande diferença de tamanho de partícula e de 
densidade aparente.  
 A dureza aumentou com a adição de NF comparado com 
alumínio e com Al+NF+PVB. Já a extrusão em canal angular melhorou 
bastante a densidade, quando comparada à amostra somete compactada.  
As demais propriedades mensuradas como a resistência a 
compressão, flexão, desgaste se apresentaram menores nos materiais 
aditivados quando comparados ao alumínio puro.  
As metalografias das amostras evidenciou a presença de um 
número elevado de poros, o que explica em parte o comportamento 
observado nos testes mecânicos.  
 
 
                                                                                                                                                                                         













































7  TRABALHOS FUTUROS 
 
As sugestões para trabalhos futuros é realizar a sinterização dos 
tarugos que passaram no canal angular, variar o percentual de negro de 
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ANEXO F – Ferramenta de extrusão 
 
 
